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ES 3028 610 T3

DESCRIPCION
Mejora de la mezcla de polipropileno y polietileno
Campo de la invencién

La presente invencidén se refiere a polimeros heterofasicos adecuados para mejorar mezclas de polipropileno y
polietileno, en particular para la mejora de materiales de poliolefina reciclados y al uso de dichos polimeros
heterofasicos para la mejora de mezclas de polipropileno y polietileno. La presente invencién también se refiere a
composiciones mejoradas de polipropileno polietileno.

Antecedentes

Las mezclas de polipropileno y polietileno se caracterizan por una miscibilidad limitada. Al procesar esas mezclas en
productos finales, las propiedades mecénicas y pticas limitan las posibles aplicaciones a aplicaciones no exigentes
de muy bajo coste, tales como bancos de parque o refuerzos geotextiles. La morfologia de las mezclas es uno de los
obstaculos decisivos para conseguir aplicaciones valiosas, 10 que es especialmente visible en el campo de los
materiales reciclados. Los flujos de reciclado méas comunes contienen polietileno y polipropileno junto a una serie de
subproductos. La separacién se puede realizar usando una separacién por densidad en agua y después una
separacién adicional basada en fluorescencia, absorcién en infrarrojo cercano o fluorescencia Raman. Sin embargo,
habitualmente es bastante dificil obtener polipropileno reciclado puro o polietileno reciclado puro. Generalmente, las
cantidades recicladas de polipropileno en el mercado son mezclas de polipropileno (PP) y polietileno (PE), esto es
especialmente cierto para los flujos de residuos post-consumo. Por otra parte, los materiales de poliolefina reciclados
con frecuencia experimentan contaminacién cruzada con materiales no poliolefinicos, tales como tereftalato de
polietileno, poliamida, poliestireno o sustancias no poliméricas, tales como madera, papel, vidrio o aluminio que limitan
aln mas la morfologia. El uso de diversos compatibilizadores es conocido en la técnica. Jun Xu et al, Macromolecules
2018, 51 (21), 8585-8596 describieron el uso de copolimeros de dos bloques, cuatro bloques y seis bloques (BCP)
para la compatibilizaciéon de polipropileno isotactico y HDPE. Los autores también han descrito que el uso de caucho
de etileno propileno (EPR) y caucho de etileno propileno dieno monémero (EPDM) da lugar a problemas de separacion
de fases y, cuando se utiliza en cantidades mas elevadas, compromete la resistencia a la traccidén. Los copolimeros
de bloques de olefina (OBC) son buenos compatibilizadores de mezclas de PE e iPP, como los descritos por Munro
J. etal, Proc. SPE ANTEC 2017, 961-966. Sin embargo, el uso generalizado de los OBC es limitado debido al dificil y
costoso método de produccién. Otro grupo de compatibilizadores son los elastdmeros de etileno octeno (cauchos EO),
que también son bastante caros y pueden deteriorar la rigidez. El uso de copolimeros heterofasicos y copolimeros
aleatorios heterofasicos para la mejora de un flujo de poliolefina reciclada se ha descrito en la literatura, principalmente
en relacién con la rigidez y las propiedades de impacto. El documento WO2007071494A1 ensefia el uso de
composiciones de poliolefina heterofasica que tienen un médulo de flexién inferior a 600 MPa dentro de un amplio
intervalo de flujo de fusién de 0,5 a 20 g/10 min y un amplio intervalo de alargamiento a la rotura de 100 a 1000 %.
Entre otras cosas, una poliolefina heterofasica "HC2" de bajo MFR (0,6 g/10 min) que incluye dos fracciones de
copolimeros de propileno, se ha ilustrado un primer copolimero aleatorio de propileno y un segundo copolimero
esencialmente lineal de etileno/propileno insoluble en xileno, asi como un caucho de etileno propileno con una
viscosidad intrinseca de 3,2 dl/lg para mejorar reciclados con una relacién PE/PP de aproximadamente 18. El
compatibilizador "HC2" se sometié ademas a un proceso de viscorreduccién que produjo un MFR de 8 g/10 min y se
utilizd para reciclados con una relacién PE/PP de aproximadamente 1. Resulté que los valores de alargamiento a la
rotura de las composiciones mejoradas sélo son satisfactorios con cantidades elevadas indeseables de poliolefina
heterofasica.

Por tanto, existe una profunda necesidad en la técnica de compatibilizadores adicionales para las mezclas de PP/PE
con el fin de mejorar las prestaciones mecénicas, es decir, mejorar el equilibrio entre la fluidez (MFR), rigidez (medida
por el médulo de traccién ISO 1873-2), resistencia al impacto (Resistencia al impacto con entalla Charpy ISO 179-1
eAa+23°Cya-20°C)y, particularmente, alargamiento a la rotura (ISO 527-2), asi como resistencia a la perforacioén
a temperatura ambiente (23 °C) y especialmente resistencia a la perforaciéon en frio (a 0°C y a -20 °C) a bajas
cantidades de compatibilizador.

Sumario de la invencién

La presente invencién se refiere a un copolimero heterofasico segun la reivindicacién 1 para la compatibilizacién de
una mezcla de polipropileno/polietileno (A) dicha mezcla de polipropileno/polietileno (A) que tiene una o mas de las
siguientes propiedades:

(i) un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de 0,1 ppm
a 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, mas preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo mas
preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm;

(i) un contenido de acido(s) graso(s) determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 a 100 ppm,

(i) un contenido de poliamida(s) determinado por RMN del 0,05 al 1,5% en peso; (iv) un contenido de
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poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso.

La presente invencién se refiere ademas al uso del copolimero heterofasico como compatibilizador segun la
reivindicacién 5. La presente invencién se refiere ademés a un proceso para mejorar una mezcla de polipropileno y
polietileno (A) que comprende (A-1) polipropileno y (A-2) polietileno, en el que la relacién en peso de polipropileno (A-
1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19, tal como se reivindica en la reivindicacién 6. La presente invencidén también se
refiere a una composicién de polipropileno-polietiileno como se establece en la reivindicacién 7, asi como a un articulo
que comprende esta composicién de polipropileno-polietileno como se establece en la reivindicaciéon 11.

La presente invencion proporciona el uso de un compatibilizador (B) que es un copolimero heterofasico que comprende
una fase matriz y una fase elastémera dispersa en ella, de modo que la fase matriz incluye un copolimero aleatorio de
polipropileno y de modo que el copolimero heterofasico tiene

- un indice de fluidez MFR2 (230 °C, norma ISO1133) de 2,0 a 30 g/10 min y

- al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C,

- opcionalmente, un segundo punto de fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C

- opcionalmente, un segundo o tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C,

- un contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 60 al 80 % en peso, preferentemente del 70 al 80 % en peso
(ISO 16152, 1ed, 25 °C), y

- un contenido soluble en xileno en frio (XCS) del 20 al 40 % en peso (norma ISO 16152, 1.2 ed, 25 °C), en donde
el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) y el contenido de solubles en xileno frio (XCS) suman 100 % en
peso.

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al 6,0 %
en peso, preferentemente, del 2,3 al 3,5 % en peso y

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20,0 al 40,0 %
en peso, preferentemente, del 25,0 al 35,0 % en peso;

- teniendo el contenido de solubles en xileno frio (XCS) una viscosidad intrinseca (medida en decalina de acuerdo
con la norma DIN ISO 1628/1 a 135 °C) de 2,1 dl/g a menos de 6,0 dl/g, preferentemente de 3,0 a 5,0 dl/g, lo més
preferentemente de 3,3 a 4,3 dl/g

para la mejora de una mezcla de polipropileno y polietileno (A) que comprende

(A-1) polipropileno y
(A-2) polietileno

de modo que la relacién en peso de polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19
en cuanto al menos a una o varias de las siguientes propiedades

(i) alargamiento a la rotura (norma 1SO 527-2)

(ii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C)

(iii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +0 °C)

(iv) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C)

(v) resistencia a la perforacién (energia, norma |ISO7785-2 a 23 °C)

(vi) resistencia a la perforacién a baja temperatura (energia, norma ISO 7765-2 a 0 °C o0 -20 °C), de
modo que el compatibilizador (B) se utiliza en una cantidad del 1 al 35 % en peso, preferentemente del
2 al 25 % en peso, mas preferentemente del 3 al 9 % en peso con respecto a la composicion final y de
modo que la mezcla de polipropileno-polietileno (A) tiene una o varias de las propiedades siguientes: (i)
un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 ppm a 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, mas preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm,
lo mas preferentemente de 0,1 ppm a 5 ppm; (ii) un contenido de acido(s) graso(s) determinado
mediante microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) del 0,1 al 100 ppm (iii) un contenido de
poliamida(s) determinado mediante RMN del 0,05 al 1,5 % en peso; (iv) un contenido de poliestireno(s)
determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso

La presente invencién proporciona ademés un proceso para mejorar una mezcla de polipropileno-polietileno (A) que
comprende

(A-1) polipropileno y
(A-2) polietileno

de modo que la relacién en peso de polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19
en cuanto al menos a una o varias de las siguientes propiedades

(i) alargamiento a la rotura (norma I1SO 527-2)
(ii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C)
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(iii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a 0 °C)

(iv) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C)

(v) resistencia a la perforacién (energia, norma ISO7785-2 a 23 °C)

(vi) resistencia a la perforacién a baja temperatura (energia, norma ISO 7765-2 a 0 °C o0 -20 °C) mediante
fusién de dicha mezcla de polipropileno-polietileno (A)

un compatibilizador (B) en una cantidad del 1 al 35 % en peso, preferentemente del 2 al 25 % en peso, mas
preferentemente del 3 al 9 % en peso con respecto a la composicién final, de modo que el compatibilizador (B) es
un copolimero heterofasico que comprende una fase matriz y una fase elastémera dispersa en ella, de modo que
la fase matriz incluye un copolimero aleatorio de polipropileno y de modo que el copolimero heterofasico tiene

- un indice de fluidez MFR2 (230 °C, norma ISO1133) de 2,0 a 30 g/10 min y

- al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C,

- opcionalmente, un segundo punto de fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C,

- opcionalmente, un segundo o tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C,

- un contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 60 al 80 % en peso, preferentemente del 70 al 80 % en peso
(ISO 16152, 1ed, 25 °C), y

- un contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20 al 40 % en peso, preferentemente del 20 al 30 % en peso
(norma ISO 16152, 1ed, 25 °C), en donde el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) y el contenido de
solubles en xileno frio (XCS) suman 100 % en peso.

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al
6,0 % en peso, preferentemente, del 2,3 al 3,5 % en peso y

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20,0 al
40,0 % en peso, preferentemente, del 25,0 al 35,0 % en peso;

- teniendo el contenido de solubles en xileno frio (XCS) una viscosidad intrinseca (medida en decalina de acuerdo
con la norma DIN ISO 1628/1 a 135 °C) de 2,1 dl/g a menos de 6,0 dl/g, preferentemente de 3,0 a 5,0 dl/g, méas
preferentemente de 3,3 a 4,3 dl/g,

de modo que la mezcla de polipropileno-polietileno (A) presenta una o varias de las propiedades siguientes: (i) un
contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de 0,1 ppm a
100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, mas preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo més
preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm; (ii) un contenido de &cido(s) graso(s) determinado mediante microextraccién
en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) del 0,1 al 100 ppm (iii) un contenido de poliamida(s) determinado mediante
RMN del 0,05 al 1,5 % en peso; (iv) un contenido de poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en
peso.

En un aspecto adicional, la presente invencién proporciona una composicién de polipropileno-polietileno obtenible
mezclando

a) del 65 al 99 % en peso, preferentemente del 75 al 98 % en peso, més preferentemente del 91 al 97 % en peso
de una mezcla de polipropileno-polietileno (A) que comprende

A-1) polipropileno,
A-2) polietileno,

en donde la relacién en peso entre polipropileno y polietileno es de 19:1 a 1:19y

b) del 1 al 35 % en peso, preferentemente del 2 al 25 % en peso, mas preferentemente del 3 al 9 % en peso de un
compatibilizador (B) que es un copolimero heterofasico que comprende una fase matriz y una fase elastémera
dispersa en ella, de modo que la fase matriz incluye un copolimero de polipropileno aleatorio y de modo que

el copolimero heterofasico tiene

- un indice de fluidez MFR2 (230 °C, norma ISO1133) de 2,0 a 30 g/10 min y

- al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C,

- opcionalmente, un segundo punto de fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C,

- opcionalmente, un segundo o tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C,

- un contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 60 al 80 % en peso, preferentemente del 70 al 80 % en peso
(ISO 16152, 1ed, 25 °C), y

- un contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20,0 al 40,0 % en peso, preferentemente del 20 al 30 % en
peso (norma ISO 16152, 1ed, 25 °C), en donde el contenido de insolubles en xileno frio (XCl) y el contenido de
solubles en xileno frio (XCS) suman el 100 % en peso;

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al
6,0 % en peso, preferentemente, del 2,3 al 3,5 % en peso y

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20,0 al
40,0 % en peso, preferentemente del 25,0 al 35,0 % en peso

- teniendo el contenido de solubles en xileno frio (XCS) una viscosidad intrinseca (medida en decalina de acuerdo
con la norma DIN ISO 1628/1 a 135 °C) de 2,1 dl/g a menos de 6,0 dl/g, preferentemente de 3,0 a 5,0 dl/g, lo
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méas preferentemente de 3,3a 4,3 dl/gy

- en donde la relaciéon de MFR2 (mezcla (A))/MFR2 (compatibilizador (B)) ((norma 1ISO1133, carga de 2,16 kg a
230 °C), esté en el intervalo de 0,1 a 12,5,

- de modo que la mezcla de polipropileno-polietileno (A) presenta una o varias de las propiedades siguientes: (i)
un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de 0,1 ppm
a 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, mas preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo més
preferentemente de 0,1 ppm a 5 ppm; (i) un contenido de acido(s) graso(s) determinado mediante
microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) del 0,1 al 100 ppm (iii) un contenido de poliamida(s)
determinado mediante RMN del 0,05 al 1,5 % en peso; (iv) un contenido de poliestireno(s) determinado por
RMN del 0,05 al 3,0 % en peso

En otro aspecto mas, la presente invencidén proporciona un copolimero heterofasico segln la reivindicacién 1 para la
compatibilizacién de mezclas de polipropileno/polietiieno que comprenden una fase matriz y una fase elastomera
dispersa en la misma, de modo que la fase matriz incluye un copolimero de polipropileno aleatorio y, de modo que el
copolimero heterofasico tiene

- un indice de fluidez MFR2 (230 °C, norma ISO1133) de 2,0 a 30 g/10 min y

- al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C,

- opcionalmente, un segundo punto de fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C,

- opcionalmente, un segundo o tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C,

- un contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 60 al 80 % en peso, preferentemente del 70 al 80 % en peso
(ISO 16152, 1ed, 25 °C), y

- un contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20 al 40 % en peso, preferentemente del 20 al 30 % en peso
(norma I1ISO 16152, 1ed, 25 °C), en donde el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) y el contenido de solubles
en xileno frio (XCS) suman 100 % en peso.

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al 6,0 %
en peso, preferentemente, del 2,3 al 3,5 % en peso y

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20,0 al 40,0 %
en peso, preferentemente, del 25,0 al 35,0 % en peso;

teniendo el contenido de solubles en xileno frio (XCS) una viscosidad intrinseca (medida en decalina de acuerdo con
la norma DIN ISO 1628/1 a 135 °C) de 2,1 dl/g a menos de 6,0 dl/g, preferentemente de 3,0 a 5,0 dl/g, lo mas
preferentemente, de 3,3 a 4,3 dl/g.

Definiciones

A menos que se definan de otro modo, todos los términos técnicos y cientificos usados en el presente documento
tienen el mismo significado que el que entiende habitualmente un experto en la técnica a la que pertenece la invencién.
Aunque, cualquier método y material similar o equivalente a los descritos en el presente documento puede usarse en
la practica para los ensayos de la presente invencion, los materiales y métodos preferidos se describen en el presente
documento. A la hora de describir y reivindicar la presente invencién, se usara la siguiente terminologia de acuerdo
con las definiciones que se exponen a continuaciéon. A menos que se indique claramente lo contrario, el uso de los
términos "un", "una", y similares se refiere a uno o méas. Una fase matriz de homopolimero de propileno y copolimero
aleatorio del compatibilizador (B), es decir, del copolimero heterofasico segun la presente invencién denota una fase
matriz que se compone de un homopolimero de propileno mezclado con un copolimero aleatorio de polipropileno. La
presencia de dos polimeros, es decir, un primer homopolimero de polipropileno y un segundo copolimero aleatorio de
polipropileno pueden detectarse por la presencia de dos puntos de fusién dentro de los rangos especificados, por
ejemplo, mediante dos picos reconocibles 0 un pico y un hombro por calorimetria diferencial de barrido (DSC). Por
"mejora" se entiende la mejora de una o varias propiedades, tales como el alargamiento de rotura, el impacto Charpy
con entalla o la morfologia de las particulas de la mezcla de reactivos tal que la composicidn resultante, es decir, la
combinacién de la mezcla de reactivos y el compatibilizador, muestra una o més propiedades superiores a la mezcla
reactante. La morfologia de las particulas de la fase dispersa describe la distribucién del tamafio de las particulas de
la fase dispersa observable mediante microscopia. "Mejora" de la morfologia de las particulas de la fase dispersa
significa que se refina la morfologia de la fase dispersa observada por microscopia y opcionalmente analizada por
anélisis de imagen.

Para el fin de la presente invencién

- un aumento del alargamiento a la rotura (norma ISO 527-2) de al menos un 50 %, especialmente el 100 % en
cuanto al valor inicial;

- un aumento de la resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C)
en al menos un 5,0 %, especialmente el 10 % en cuanto al valor inicial;

- un aumento de la resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1a 0 °C) en
al menos un 5,0 %, especialmente el 10 % en cuanto al valor inicial;

- un aumento de la resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C)
en al menos un 5,0 %, especialmente el 10 % en cuanto al valor inicial;
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- un aumento de la energia de perforacién (norma ISO 7765-2 a +23 °C) de al menos un 15 % con respecto al
material de partida;

- un aumento de la energia de perforacién (norma ISO 7765-2 a -20 °C o0 a 0 °C) de al menos un 15 % con respecto
al material de partida se considerara "mejora" o "perfeccionamiento".

A efectos de la presente descripcion, la expresién "residuos reciclados" se utiliza para indicar un material recuperado
tanto de residuos post-consumo como de residuos industriales, a diferencia de los polimeros virgenes. Los residuos
posconsumo se refieren a objetos que han completado al menos un primer ciclo de uso (o ciclo de vida), es decir, que
ya han cumplido su primer propésito; mientras que los residuos industriales se refieren a la chatarra de fabricacién,
que normalmente no llega al consumidor. El término "virgen" denota los materiales y/u objetos recién producidos antes
de su primer uso, que aln no han sido reciclados. Los materiales virgenes y los materiales reciclados se pueden
diferenciar facilmente en funcién de la ausencia o presencia de contaminantes tales como limoneno y/o acidos grasos
y/o papel y/o madera. Las mezclas de polipropileno-polietileno también se pueden diferenciar con respecto a su origen
por la presencia de poliestireno y/o poliamida. El contenido residual denota un contenido por encima del limite de
deteccion. En el "material reciclado" pueden estar presentes muchos tipos diferentes de polietileno o polipropileno. La
relacién polipropileno (A-1) frente a polietileno mas copolimero de polietileno (A-2) se determina experimentalmente
utilizando polipropileno isotactico (iPP) y polietileno de alta densidad (HDPE) para la calibracién. Una mezcla de
polimeros es una combinacién de dos o mas componentes poliméricos. En general, la mezcla puede prepararse
mezclando los dos 0 méas componentes poliméricos. Un procedimiento de mezclado adecuado conocido en la técnica
es el mezclado posterior a la polimerizacién. La mezcla posterior a la polimerizacién puede ser una mezcla en seco
de componentes poliméricos, tales como polvos de polimeros y/o granulos de polimeros compuestos, o una mezcla
en estado fundido mezclando en estado fundido los componentes poliméricos. Un copolimero aleatorio de propileno
es un copolimero de unidades de monémero de propileno y unidades de comonémero en el que las unidades de
comonémero se distribuyen aleatoriamente sobre la cadena de polipropileno. Un "compatibilizador" es una sustancia
en la quimica de polimeros, que se afiade a una mezcla de polimeros de miscibilidad limitada para aumentar su
estabilidad. Una "mezcla de polipropileno-polietileno” se refiere a una composicién que contiene tanto polipropileno
como polietileno, que incluye también copolimeros de polipropileno asi como copolimeros de polietiieno. Como no es
posible una determinacién directa del contenido de polipropileno y polietileno, la relacién en peso entre polipropileno
(A-1) y polietileno (A-2) de 19:1 a 1:19 indica la relacién equivalente determinada a partir de la calibracién mediante
iPP y HDPE y la determinacién mediante espectroscopia IR. El término "elastémero" indica un polimero natural o
sintético que tiene propiedades eléasticas. El término "XCS" se refiere al contenido de solubles en xileno frio (% en
peso de XCS) determinado a 25 °C segln la norma ISO 16152. El término "XCI" se refiere al contenido de insolubles
en xileno frio (% en peso de XClI) determinado a 25 °C segln la norma ISO 16152. Si no se indica otra cosa, "%" se
refiere a % en peso. La presencia de una naturaleza heterofasica se puede determinar facilmente por el nimero de
puntos de transicién vitrea. Una mezcla de reactor es una mezcla que se origina a partir de la produccién en dos o
més reactores acoplados en serie 0 en un reactor que tiene dos o0 mas compartimentos de reaccién. Como alternativa,
una mezcla de reactor puede ser resultado de una mezcla en soluciéon. Una mezcla de reactor contrasta con un
compuesto producido mediante extrusién por fusién.

Compatibilizador

El compatibilizador segln la presente invencién es un copolimero heterofasico que comprende una fase matriz y una
fase elastémera dispersa en ella, de modo que la fase matriz incluye un copolimero aleatorio de polipropileno y también
un homopolimero de polipropileno. El experto reconocera al instante la presencia de un homopolimero de
polipropileno, que puede detectarse facilmente por calorimetria diferencial de barrido, mediante, por ejemplo, analisis
de picos de fusién. Dicho de otro modo, la presencia de al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a
168°C indica la presencia de un homopolimero de polipropileno. Por lo general, los copolimeros heterofasicos incluyen
una matriz de homopolimero de polipropileno (cominmente denominada HECO) o una matriz de copolimero de
polipropileno aleatorio (comlUnmente denominada RAHECO), de modo que dicha matriz también puede estar
compuesta por dos copolimeros aleatorios de polipropileno que difieren en cuanto a su distribucién de peso molecular
y/o su contenido en comonémeros. El copolimero heterofasico segln la presente invencién tiene un indice de fluidez
MFR2 (230 °C, norma 1SO1133) de 2,0 a 30 g/10 min, preferentemente, de 50 a 15,0 g/10 min, lo mas
preferentemente de 6,0 a 15,0 g/10 min. El copolimero heterofasico segln la presente invencién debe tener ademas
al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C. Como se ha explicado anteriormente, dicho(s)
punto(s) de fusién sefiala(n) la presencia de un homopolimero. Opcionalmente, esta presente un segundo punto de
fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C procedente del copolimero de polipropileno aleatorio. Es posible que el
punto de fusién del copolimero de polipropileno aleatorio dentro de un intervalo de temperaturas de 130 a 160 °C sea
claramente visible. Sin embargo, normalmente no sera asi y el punto de fusién aparecerd como un hombro en el
termograma DSC. El copolimero heterofasico segln la presente invencion tiene opcionalmente al menos un segundo
o tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C. Dicho(s) punto(s) de fusién procede(n) del polietileno. El
copolimero heterofasico segln la presente invencién debe tener ademés un contenido de insolubles en xileno frio
(XCI) del 60 al 80 % en peso, preferentemente del 70 al 80 % en peso (norma ISO 16152, 1ed, 25 °C) y un contenido
de solubles en xileno frio (XCS) del 20 al 40 % en peso, preferentemente del 20 al 30 % en peso (norma I1ISO 16152,
1ed, 25 °C), por lo que el contenido insoluble en xileno frio (XCI) y el contenido soluble en xileno frio (XCS) suman el
100 % en peso. La cantidad de solubles en xileno frio no debe ser demasiado elevada, ya que podria deteriorar la
rigidez, y tampoco debe ser demasiado baja, ya que, de lo contrario, las resistencias al impacto y a la perforacién
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podrian no ser suficientes. Una persona experta entenderd que ambos, el componente matriz y el componente
elastémero contribuyen al contenido de solubles en xileno frio. Como se desprende de la parte experimental, la mezcla
de homopolimero de propileno - copolimero aleatorio de polipropileno, es decir, la mezcla que constituye el
componente matriz tal como se produce en los reactores uno y dos tiene un contenido relativamente alto de solubles
en xileno frio.

El copolimero heterofasico segun la presente invencién tiene ademas un contenido de unidades derivadas del etileno
en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al 6,0 % en peso, preferentemente del 2,3 al 3,5 % en peso.
Por otra parte, el contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del
copolimero heterofasico segln la presente invencion es del 20,0 al 40,0 % en peso, preferentemente del 25,0 al 35,0 %
en peso. En otro aspecto mas, el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del copolimero heterofasico segln la
presente invencién puede tener una viscosidad intrinseca (medida en decalina segun la norma DIN ISO 1628/1 a
135 °C) dentro de un intervalo amplio de 2,1 dl/g a menos de 6,0 dl/g. Preferentemente, la viscosidad intrinseca del
contenido de solubles en xileno frio (XCS) esta dentro del intervalo de 3,0 a 5,0 dli/g y, lo mas preferentemente, dentro
del intervalo de 3,3 a 4,3 dl/g. Este intervalo IV(XCS) es especialmente beneficiosa para la resistencia al impacto y a
la perforacién. En una realizacién preferida adicional mas, el contenido de solubles en xileno frio (XCS) incluye
Unicamente las unidades derivadas del etileno y del propileno. Dicho de otro modo, el elastémero sélo puede ser un
copolimero de propileno y etileno.

El copolimero heterofasico seguin la presente invencién es, preferentemente, una mezcla de reactor de un
homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio de polipropileno y un caucho de etileno propileno. Por tanto, el
copolimero heterofasico segln la presente invencién puede fabricarse facilmente en varios tipos de plantas de
polimeros, tales como una configuracion Borstar® (reactor de bucle - reactor de fase gaseosa 1 - reactor de fase
gaseosa 2), Configuraciéon Spheripol (reactor de bucle 1 - reactor de bucle 2 - reactor de fase gaseosa 1), Configuracion
Spheripol con propileno liquido como gas de barrera y otros tipos comunes de plantas de produccion.

El copolimero heterofasico segln la presente invencién, es decir, el compatibilizador (B), tiene, preferentemente, un
médulo de traccién de al menos 625 MPa, més preferentemente al menos 650 MPa y, lo méas preferentemente, al
menos 700 MPa (medidos segln la norma ISO 527-2).

En un aspecto adicional, el copolimero heterofasico segln la presente invencién, es decir, el compatibilizador (B)
segun la presente invencidn, tiene un contenido total de unidades derivadas de etileno del 6,0 al 12,0 % en peso.

En una realizacién especifica, el compatibilizador (B) se fabrica utilizando un catalizador Ziegler Natta. Si es asi, el al
menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C se encontrara dentro del intervalo de 161 a 168 °C.
Los compatibilizadores que tienen al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 161 a 168 °C se prefieren
debido a las ventajas de procesabilidad y coste.

Mezcla de polipropileno-polietileno (A)

La mezcla polipropileno-polietiieno (A) de acuerdo con la presente invencidén tiene una o méas de las siguientes
propiedades

a) un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de 0,1 ppm
a 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, mas preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo mas
preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm;

b) un contenido de acido(s) graso(s) determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 a 100 ppm;

¢) un contenido de poliamida(s) determinado por RMN del 0,05 al 1,5 % en peso;

d) un contenido de poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso

Preferentemente, la mezcla polipropileno-polietileno (A) de acuerdo con la presente invencién es un material reciclado,
méas preferentemente procede de la basura doméstica.

La mezcla polipropileno-polietileno (B) de acuerdo con la presente invencién comprende

(A-1) polipropileno y
(A-2) polietileno
de modo que la relacién en peso de polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19.

Debe entenderse que la mezcla polipropileno-polietileno (A) puede variar ampliamente en composicién, es decir,
puede incluir homopolimero de polipropileno, copolimero de polipropileno, polietileno y copolimeros de polietileno.
Como no es posible una determinacién directa del contenido de polipropileno y polietileno, la relacién en peso entre
polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) de 19:1 a 1:19 es la relacién equivalente determinada a partir de la calibracion
mediante iPP y HDPE.
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Convencionalmente, la mezcla polipropileno-polietileno (A) de acuerdo con la presente invenciéon puede tener una o
més de las siguientes:

- PET residual determinado como se describe en la parte experimental;

- contenido residual de talco y creta como se describe en la parte experimental;

- contenido residual de metales (determinado por fluorescencia de rayos X (XRF)

- cantidad residual de papel como se describe en la parte experimental

- cantidad residual de madera como se describe en la parte experimental

- contenido total de acidos grasos libres de 0,1 a 100 ppm, medido mediante microextraccién en fase sélida del
espacio de cabeza (HS-SPME-GC-MS).

Uso para mejorar

El compatibilizador segln la presente invencién se utiliza para mejorar una mezcla de polipropileno-polietileno (A) que
comprende

(A-1) polipropileno y

(A-2) polietileno

de modo que la relacién en peso de polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19.
al menos en cuanto a una o varias de las siguientes propiedades

(

(ii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C)

(i) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C)

(iv) un aumento de la energia de perforacién (norma ISO 7765-2 a 23 °C) del 15 % con respecto al material de
partida;

(v) un aumento de la energia de perforacién baja (norma ISO 7765-2 a -20 °C 0 °C) del 15 % con respecto al
material de partida.

i) alargamiento a la rotura (norma 1SO 527-2)
ii
i

De acuerdo con la presente invencion, el compatibilizador (B) se utiliza en una cantidad del 1 al 35 % en peso,
preferentemente del 2 al 25 % en peso, mas preferentemente del 3 al 9 % en peso con respecto a la composicién final.
Cantidades de compatibilizador superiores a los valores méximos indicados del 35 % en peso, preferentemente el
25 % en peso y lo mas preferentemente el 9 % en peso deben evitarse, ya que de lo contrario el alargamiento a la
rotura y/o la rigidez podrian verse comprometidos de nuevo.

Composicién de polipropileno-polietileno

Los aspectos preferidos en cuanto a la composiciéon de polipropileno-polietileno segln la presente invencién se
describen a continuacién.

La composicién de polipropileno-polietileno segun la presente invencién debe tener una rigidez relativamente alta. Por
tanto, el compatibilizador (B) tiene, preferentemente, un médulo de traccibn de al menos 625 MPa, mas
preferentemente al menos 650 MPa y lo més preferentemente como se ha descrito anteriormente.

Articulo

La presente invencién también se refiere a un articulo que comprende, que consiste preferentemente en la
composicién de polipropileno-polietileno descrita anteriormente.

Descripcion detallada

En una realizacién particularmente preferida, el copolimero heterofasico para la compatibilizacién de mezclas de
polipropileno/polietileno comprende una fase matriz y una fase elastémera dispersa en ella, de modo que la fase matriz
incluye un copolimero de polipropileno aleatorio y, de modo que el copolimero heterofasico tiene

- un indice de fluidez MFR2 (230 °C, norma ISO1133) de 2,0 a 30 g/10 min y

- al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C,

- opcionalmente, un segundo punto de fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C,

- opcionalmente, un segundo o tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C,

- un contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 70 al 80 % en peso (norma ISO 16152, 1.2 ed, 25°C) y

- un contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20 al 30 % en peso (norma ISO 16152, 1.2 ed, 25 °C), en donde
el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) y el contenido de solubles en xileno frio (XCS) suman 100 % en
peso.

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al 6,0 %
en peso, preferentemente, del 2,3 al 3,5 % en peso y

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 25,0 al 35,0 %
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en peso;
- teniendo el contenido de solubles en xileno frio (XCS) una viscosidad intrinseca (medida en decalina de acuerdo
con la norma DIN ISO 1628/1 a 135 °C) de 3,3 a 4,3 dl/g.

Este copolimero heterofasico tiene, preferentemente, un médulo de traccién de al menos 650 MPa (medido segun la
norma ISO 527-2). En un aspecto adicional, la matriz de este copolimero heterofasico incluye, consiste
preferentemente en una mezcla de homopolimero de polipropileno - copolimero aleatorio de polipropileno. En otro
aspecto mas, el contenido de solubles en xileno frio (XCS) de este copolimero heterofasico incluye Unicamente
unidades derivadas de etileno y de propileno. Por otra parte, también se prefiere que este copolimero heterofasico sea
una mezcla en reactor de un homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio de polipropileno y un caucho de
etileno propileno.

A continuacién se describen dos realizaciones especialmente preferidas.

La composicién de polipropileno-polietilieno segln una primera realizacién especifica y preferida de la presente
invencién tiene, preferentemente, una o més de las siguientes propiedades

- Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C) de al menos
7,0 kd/m? y/o

- Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C) de al menos 2,5
kd/m? y/o

- alargamiento a la rotura (norma ISO 527-2) de al menos el 200 %, especialmente el 300 %;

- un modulo de traccién de al menos 800 MPa (norma ISO 527-2);

- una energia de perforacién (norma ISO 7765-2 a +23 °C) de al menos 4,0 J;
- una energia de perforacién (norma ISO 7765-2 a -20 °C) de al menos 0,6 J.

Una buena Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C) de al
menos 7,0 kd/m? puede alcanzarse facilmente mediante el uso de mayores cantidades de compatibilizador. La
viscosidad intrinseca del contenido de solubles en xileno frio VI (XCS) dentro del intervalo de 3,3 a 4,3 dl/g favorece
la resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C) de al menos
2,5 kJ/m?. El buen alargamiento a la rotura (norma 1SO 527-2) de al menos el 200 %, particularmente el 300 % requiere
cantidades limitadas de compatibilizador y, preferentemente, una viscosidad intrinseca del contenido de solubles en
xileno frio VI (XCS) de 3,0 a 5,0 dl/g, méas preferentemente, de 3,3 a 4,3 dl/g. Un médulo de traccién de al menos
800 MPa sélo puede alcanzarse con una cantidad limitada de compatibilizador y, opcionalmente, con un contenido de
solubles en xileno en frio en el extremo inferior del intervalo previsto.

La mezcla (A), es decir, preferentemente, el material reciclado, tal como figura en esta primera realizacién especifica
y preferida, presenta preferentemente una o varias de las caracteristicas siguientes:

- una proporcidén de polipropileno frente a polietileno de 2:1 a 1:2;
- un modulo de traccién (norma ISO 527-2) de al menos 900 MPa;
- indice de fluidez MFR2 (norma 1SO1133, 230 °C, 2,16 kg)) de 3,0 a 10,0 g/10 min.

La composicién de polipropileno-polietileno segin una segunda realizacion especifica y preferida de la presente
invencion tiene, preferentemente, una o méas de las siguientes propiedades:

- un moédulo de traccién (norma ISO 527-2) de al menos 1200 MPa y/o
- un alargamiento a la rotura (norma ISO 527-2) de al menos el 40 %.

La mezcla (A), es decir, preferentemente, el material reciclado, tal como figura en esta segunda realizacién especifica
y preferida, presenta preferentemente una o varias de las caracteristicas siguientes:

- una proporcién de polipropileno frente a polietileno de 19:1 a 10:1;

- un moédulo de traccion (norma ISO 527-2) de al menos 1100 MPa;

- indice de fluidez MFR2 (norma 1SO1133, 230 °C, 2,16 kg)) de 7,0 a 25,0 g/10 min, preferentemente, de 7,0 a
17,0 9/10 min.

Seccién experimental
Los siguientes Ejemplos se incluyen para demostrar determinados aspectos y realizaciones de la invencién como se
describe en las reivindicaciones. Los expertos en la materia apreciaran, sin embargo, que la siguiente descripcién es

sélo ilustrativa y no debe tomarse de ninguna manera como una restriccién de la invencién.

Métodos de ensayo
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a) Cantidad de iPP, Poliestireno, Polietileno (y copolimeros que contienen etileno), poli(etilentereftalato) y
cantidad de Poliamida-6

Para establecer diferentes patrones de diferentes curvas de calibracién, se mezclan iPP y HDPE e iPP, PS y PAS.
Para la cuantificacién del contenido de los polimeros extrafios, los espectros IR se registraron en estado sélido usando
un espectrémetro Bruker Vertex 70 FTIR. Las peliculas se prepararon con un dispositivo de moldeo por compresién a
190 °C con una fuerza de sujecién de 4-6 MPa. El espesor de las peliculas para los patrones de calibracién para iPP
y HDPE fue de 300 um y para la cuantificacién de iPP, PS y PA 6 se utilizé un espesor de pelicula de 50-100 pm. La
espectroscopia FTIR de transmisién normal se emplea utilizando un intervalo espectral de 4000-400 cm-1, una
apertura de 6 mm, una resolucidén espectral de 2 cm-1, 16 exploraciones de fondo, 16 exploraciones de espectro, un
factor de llenado cero de interferograma de 32 y una fuerte apodizacién de Norton Beer.

Se mide la absorcién de la banda a 1167 cm-1 en iPP y se cuantifica el contenido en iPP de acuerdo con una curva
de calibracién (absorcién/espesor en cm frente al contenido de iPP en % en peso).

Se mide la absorcién de la banda a 1601 cm-1 (PS) y 3300 cm-1 (PAB) y se cuantifica el contenido de PS y PAG de
acuerdo con la curva de calibracién (absorcién/espesor en cm frente al contenido de PS y PA en % en peso). El
contenido de polietileno y copolimeros que contienen etileno se obtiene restando (iPP+PS+PA6) de 100, teniendo en
cuenta el contenido de impurezas no poliméricas segin se determina en los métodos siguientes. El andlisis se realiza
como una doble determinacién.

b) El médulo de traccién y deformacién de traccién a la rotura

se midieron de acuerdo con la norma ISO 527-2 (velocidad de la cruceta = 1 mm/min; velocidad de ensayo 50 mm/min
a 23 °C) usando muestras de ensayo moldeadas por inyeccién 1B como se describe en la norma EN ISO 1873-2
(forma de hueso para perros, 4 mm de espesor). La mediciéon se realizé después de 96 h de tiempo de
acondicionamiento de la muestra de ensayo a 23 °C.

c) La resistencia al impacto

se determiné como resistencia al impacto con entalla Charpy segln la norma I1ISO 179-1 eAa +23°C,a0°Cya -
20 °C en probetas moldeadas por inyeccion de 80 x 10 x 4 mm® preparadas segln la norma EN ISO 1873-2. La
medicion se realizé después de 96 h de tiempo de acondicionamiento de la muestra de ensayo a 23 °C.

d) Prueba de perforacién instrumentada

La prueba de perforacion instrumentada se realizé en placas de 60x60x1 mm® moldeadas por inyeccién a 23 °C, 0 °C
y -20 °C segln la norma ISO8603-2:2000. La medicidn se realizé después de 96 h de tiempo de acondicionamiento
de la muestra de ensayo a 23 °C.

e) Contenido de comonémero
Contenido de poli(propileno-co-etileno) - etileno - Espectroscopia IR

Se usé espectroscopia de infrarrojos (IR) cuantitativa para cuantificar el contenido de etileno de los copolimeros de
poli(etileno-co-propeno) a través de calibracién con un método primario. La calibracién se facilit6 mediante el uso de
un conjunto de patrones de calibracién internos no comerciales de contenidos conocidos de etileno determinados
mediante métodos de Espectroscopia de resonancia magnética nuclear (RMN) de '3C en estado de solucion
cuantitativos. El procedimiento de calibracién se realiz6 de la manera convencional bien documentada en la
bibliografia. El equipo de calibracién consistia en 38 patrones de calibraciéon con un contenido de etileno que variaba
el 0,2-75,0 % en peso, producidos a escala piloto o completa en una diversidad de condiciones. El equipo de
calibracién se seleccioné para reflejar la diversidad tipica de copolimeros que se encuentran mediante el método de
espectroscopia IR cuantitativa final. Los espectros de IR se registraron en estado sélido usando un espectrémetro
Bruker Vertex 70 FTIR. Los espectros se registraron en peliculas cuadradas de 25 x 25 mm de 300 pum de espesor
preparadas mediante moldeo por compresién a 180-210 °C y 4-6 MPa. Para muestras con contenido de etileno muy
elevado (>50 % en moles) se usaron peliculas de 100 um de espesor. Se empled la espectroscopia FTIR de
transmisioén convencional usando un intervalo espectral de 5000-500 cm™, una apertura de 6 mm, una resolucion
espectral de 2 cm™, 16 exploraciones de fondo, 16 exploraciones de espectro, un factor de llenado cero del
interferograma de 64 y apodizacién de 3 términos de Blackmann-Harris. El analisis cuantitativo se realiz6 usando el
area total de las deformaciones de balanceo de CH2 a 730 y 720 cm™ (Aa) que corresponde a (CH2)-2 unidades
estructurales (método de integracion G, limites 762 y 694 cm™'). La banda cuantitativa se normalizé al area de la banda
CH a 4323 cm-" (ARr) que corresponde a unidades estructurales CH (método de integracién G, limites 4650, 4007 cm-
). Después se predijo el contenido de etileno en unidades de porcentaje en peso a partir de la absorcion normalizada
(Aa/Ar) usando una curva de calibracion cuadratica. La curva de calibracién se construyé previamente mediante
regresién de minimos cuadrados ordinarios ("ordinary least squares”, OLS) de las absorciones normalizadas y los
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contenidos de comondmero primario medidos en el equipo de calibracion.

Contenido de poli(propileno-co-etileno) - etileno - Espectroscopia de RMN '3C Cuantitativa Los espectros de
RMN *3C{'H} se registraron en estado de disolucion utilizando un espectrometro de RMN Bruker Avance Il 400 que
funcionaba a 400,15 y 100,62 MHz para 'H y '8C respectivamente. Se registraron todos los espectros que usan una
cabeza de sonda de temperatura prolongada de 10 mm optimizada para 3C a 125 °C usando gas de nitrégeno para
todos los elementos neumaticos. Se disolvieron aproximadamente 200 mg de material en 3 ml de 1,2-tetracloroetano-
d2 (TCE-d2) junto con acetilacetonato de cromo-(ll) (Cr(acac)s), dando como resultado una solucién 65 mM de agente
de relajacién en disolvente (Singh, G., Kothari, A., Gupta, V., Polymer Testing 28 5 (2009), 475).

A fin de garantizar una solucién homogénea, después de la preparacidén de la muestra inicial en un bloque térmico, el
tubo de RMN se calent6 adicionalmente en un horno giratorio durante al menos 1 hora. Tras la insercidén en el imén,
el tubo se hizo rotar a 10 Hz. Se escogi6 esta configuracién principalmente por la alta resolucién y era
cuantitativamente necesaria para la cuantificacién precisa del contenido de etileno. Se empled una excitacién por pulso
Unico convencional sin NOE, usando un angulo de punta optimizado, un retardo de reciclaje de 1 s y un esquema de
desacoplamiento WALTZ16 de dos niveles (Zhou, Z., et al. J. Mag. Reson. 187 (2007), 225; y Busico, V., et al,,
Macromol. Rapid Commun. 2007, 28, 1128). Se adquirieron un total de 6144 (6k) transitorios por espectros. Se
procesaron los espectros de RMN de 'C{'H} cuantitativa, se integraron y se determinaron las propiedades
cuantitativas pertinentes a partir de las integrales. Todos los desplazamientos quimicos se referenciaron
indirectamente al grupo metileno central del bloque de etileno (EEE) a 30,00 ppm usando el desplazamiento quimico
del disolvente. Esta estrategia permitié la referencia comparable incluso cuando esta unidad estructural no estaba
presente. Se observaron sefiales caracteristicas que correspondieron a la incorporacién de etileno, Cheng, H. N,
Macromolecules 17 (1984), 1950) y la fraccién de comonémero se calculé como la fraccion de etileno en el polimero
con respecto a todo el monémero en el polimero: fE = ( E/( P + E ) La fraccién de comonémero se cuantificé usando
el método de Wang et al. (Wang, W-J., Zhu, S., Macromolecules 33 (2000), 1157) mediante la integracién de las
sefiales multiples en toda la region espectral de los espectros de '*C{'H}. Este método se eligié por su naturaleza
robusta y capacidad para explicar la presencia de regiodefectos cuando fuera necesario. Las regiones de las integrales
se ajustaron ligeramente para aumentar la aplicabilidad en todo el intervalo de contenido de comonémero encontrado.
Para los sistemas con un contenido de etileno muy bajo, en donde solo se observd etileno aislado en las secuencias
PPEPP, se modific6 el método de Wang et al. reduciendo la influencia de la integracién de los sitios que ya no estan
presentes. Este enfoque redujo la sobreestimacién del contenido de etileno para dichos sistemas y se logré mediante
la reduccion del numero de sitios utilizados para determinar el contenido absoluto de etileno a E = 0,5(Se+ + Se+ +
Se+ + 0,5(S++ + S+ +)). Mediante el uso de este conjunto de sitios, la ecuacién integral correspondiente se convierte
en E=0,5(Ilu + Ie + 0,5(Ic + Ip)) usando la misma anotacién empleada en el articulo de Wang et al. (Wang, W-J., Zhu,
S., Macromolecules 33 (2000), 1157). No se modificaron las ecuaciones usadas para el contenido de propileno
absoluto. El porcentaje en moles de incorporaciéon de comonémero se calculé a partir de la fraccién en moles: E [% en
moles] = 100 * fE. El porcentaje en peso de incorporacién de comonémeros se calculd a partir de la fraccién molar: E
[% en peso] = 100 * (fE * 28,08)/((fE * 28,06) + ((1-fE) * 42,08)).

f) Contenido de PE, PS, PA, PET y TiO2

Los contenidos se determinaron usando un método de espesor de pelicula usando la intensidad de la banda
cuantitativa I(q) y el espesor de la pelicula prensada T usando la siguiente relacién: [I(q)/T]m + ¢ =C, donde my c son
los coeficientes determinados a partir de la curva de calibracién construida usando los contenidos de comonémeros
obtenidos a partir de la espectroscopia de RMN de 3C.

El contenido de comonémeros se midié de una manera conocida basandose en la espectroscopia de infrarrojos por
transformada de Fourier (FTIR) calibrada con RMN de '3C, utilizando el espectrometro IR Nicolet Magna 550 junto con
el software Nicolet Omnic FTIR. Se moldearon por compresion peliculas que tenian un espesor de aproximadamente
250 pm a partir de las muestras. Se prepararon peliculas similares a partir de las muestras de calibracién que tenian
un contenido conocido del comonémero. El contenido de comonémeros se determind a partir del espectro a partir del
intervalo de nimero de onda de 1430 a 1100 cm™. La absorbancia se mide como la altura del pico mediante la
seleccién de la denominada linea basal corto o largo o ambas. La linea basal corta se traza en aproximadamente
1410-1320 cm™ a través de los puntos minimos y la linea basal larga aproximadamente entre 1410 y 1220 cm™.
Resulta necesario realizar las calibraciones especificamente para cada tipo de linea basal. También, el contenido de
comondmeros de la muestra desconocida se encontraba dentro del intervalo del contenido de comondmeros de las
muestras de calibracién.

g) Contenido de talco y creta

TGA de acuerdo con el siguiente procedimiento:

Los experimentos de analisis termogravimétrico (TGA) se realizaron con un Perkin Elmer TGA 8000. Se pusieron
aproximadamente 10-20 mg de material en una bandeja de platino. La temperatura se equilibré6 a 50 °C durante
10 minutos y, a continuacién, se aumenté hasta 950 °C en nitrégeno a una velocidad de calentamiento de 20 °C/min.

La pérdida de peso entre aprox. 550 °C y 700 °C (WCO3) fue asignada al CO2 que se desprendia de CaCOs y, por lo
tanto, el contenido de creta se evalué como:
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Contenido de caliza = 100/44 x WCQO2

Posteriormente, la temperatura se disminuy6é hasta 300 °C a una velocidad de enfriamiento de 20 °C/min. A
continuacion, el gas se cambié a oxigeno y la temperatura se elevé nuevamente a 900 °C. La pérdida de peso en esta
etapa se asigné al negro de carbén (Web). Conociendo el contenido de negro de carbén y de creta, el contenido de
ceniza excluyendo la creta y el negro de carbdn se calculé como:

Contenido de cenizas = (Residuo de cenizas) - 56/44 x WCO2 - Wcb

Donde el residuo de cenizas es el % en peso medido a 900 °C en la primera etapa realizada en presencia de nitrégeno.
Se estima que el contenido de cenizas es el mismo que el contenido de talco para los reciclados investigados.

h) MFR

Los indices de fluidez se midieron con una carga de 2,16 kg (MFR2) a 230 °C. El indice de fluidez es esa cantidad de
polimero en gramos que el aparato de ensayo normalizado de acuerdo con la norma ISO 1133 extruye en un periodo
de 10 minutos a una temperatura de 230 °C con una carga de 2,16 kg.

i) La cantidad de metales
se determiné por fluorescencia de rayos X (XRF)
j) Cantidad de papel, madera

El papel y la madera se determinaron mediante métodos de laboratorio convencionales, incluidos molienda, flotacion,
microscopia y analisis termogravimétrico (TGA).

k) Medicién del limoneno

La cuantificacién del limoneno se realizé usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) por adicién de
patrones.

Se pesaron muestras molidas de 50 mg en viales con espacio de cabeza de 20 ml y, después de afiadir limoneno en
diferentes concentraciones y una barra de agitacion magnética recubierta de vidrio, el vial se cerr6 con una tapa
magnética revestida con silicona/PTFE. Se usaron microcapilares (10 pl) para afiadir a la muestra patrones diluidos
de limoneno de concentraciones conocidas. La adicién de 0, 2, 20 y 100 ng equivale a 0 mg/kg, 0,1 mg/kg, 1 mg/kg y
5 mg/kg de limoneno, ademas se usaron cantidades patrén de 6,6 mg/kg, 11 mg/kg y 16,5 mg/kg de limoneno en
combinacién con algunas de las muestras probadas en esta solicitud. Para la cuantificacién, se utilizé ion-93 adquirido
en modo SIM. El enriquecimiento de la fraccién volatil se llevé a cabo mediante microextraccion en fase sélida con
espacio de cabeza con una fibra Stableflex 50/30 pm de 2 cm recubierta con DVB/Carboxeno/PDMS a 60 °C durante
20 minutos. La desorcién se llevé a cabo directamente en el puerto de inyeccién calentado de un sistema de GCMS a
270 °C.

Parametros de la GCMS:

Columna: 30 m HP 5 MS 0,25*0,25

Inyector: Sin divisién con revestimiento de SPME de 0,75 mm, 270 °C
Programa de temperatura: -10 °C (1 minuto)

Gas portador: Helio 5.0, velocidad lineal 31 cm/s, flujo constante

MS: Cuadrupolo individual, interfaz directa, temperatura de la interfaz 280 °C
Adquisicién: Modo de exploracién SIM

Parametro de exploracién: 20-300 uma

Parametro de SIM: m/Z 93, tiempo de permanencia 100 ms

1) Contenido total de acidos grasos libres

La cuantificacién de acidos grasos se llevé a cabo mediante microextraccién en fase sélida con espacio de cabeza
(HS-SPME-GC-MS) mediante adicién de patrones.

Se pesaron muestras molidas de 50 mg en un vial con espacio de cabeza de 20 ml y, después de afiadir limoneno en
diferentes concentraciones y una barra de agitacion magnética recubierta de vidrio, el vial se cerr6 con una tapa
magnética revestida con silicona/PTFE. Se usaron microcapilares de 10 pl para afiadir una mezcla diluida de acidos
grasos libres (acido acético, acido propiénico, acido butirico, acido pentanoico, acido hexanoico y acido octanoico) de
concentraciones conocidas a la muestra a tres niveles diferentes. La adicion de 0, 50, 100 y 500 ng equivale a 0 mg/kg,
1 mg/kg, 2 mg/kg y 10 mg/kg de cada acido individual. Para la cuantificacién se utilizé el ion 60 adquirido en modo
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SIM para todos los acidos excepto el acido propanoico, utilizandose en este caso el ion 74.
Parémetro de GCSM:

Columna: 20 m ZB Cera plus 0,25*0,25

Inyector: Divisién 5:1 con revestimiento dividido revestido de vidrio, 250 °C

Programa de temperatura: de 40 °C (1 min) a 6 °C/min a 120 °C, a 15 °C a 245 °C (5 min) Portador: Helio 5.0,
velocidad lineal 40 cm/s, flujo constante

MS: Cuadrupolo individual, interfaz directa, 220 °C temperatura entre caras Adquisicién: Modo de exploraciéon SIM
Parametro de exploracién: 46-250 uma 6,6 barridos/s

Parametro de SIM: m/z 60,74, 6,6 exploraciones/s

m) La temperatura de transicién vitrea

se determiné mediante analisis térmico mecanico dindmico segln la norma ISO 6721-7. Las medidas se realizaron en
modo deformacién por torsion sobre muestras moldeadas por compresién (40x10x1 mm3) entre -130 °C y +160 °C
con una velocidad de calentamiento de 2 °C/min y una frecuencia de 1 Hz usando el aparato de prueba TA Ares G2.

Experimentos

Los compatibilizadores EC1 e EI1 a El4 se fabricaron a escala de banco en una configuracién de polimerizacién
trifasica (a granel, fase gaseosa 1 y fase gaseosa 2).

El catalizador utilizado en los procesos de polimerizacién de los ejemplos de la invencién EI1-El4 y comparativo EC1
se preparé como sigue:

Productos quimicos usados:

Solucién al 20 % en tolueno de butil etil magnesio (Mg(Bu)(Et), BEM), proporcionada por Chemtura; 2-etilhexanol,
proporcionado por Amphochem; 3-butoxi-2-propanol - (DOWANOL™ PnB), proporcionado por Dow; bis(2-
etilhexil)citraconato, proporcionado por SynphaBase; TiCl4, proporcionado por Millenium Chemicals; Tolueno,
proporcionado por Aspokem; Viscoplex® 1-254, proporcionado por Evonik; Heptano, proporcionado por Chevron.

Preparacidén de un compuesto alcoxi de Mg:

La solucién de alcédxido de Mg se prepard mediante la adicién, con agitacién (70 rpm), en 11 kg de una solucién al
20 % en peso en tolueno de butil etil magnesio (Mg(Bu)(Et)), una mezcla de 4,7 kg de 2-etilhexanol y 1,2 kg de
butoxipropanol en un reactor de acero inoxidable de 20 |. Durante la adicién, el contenido del reactor se mantuvo por
debajo de 45 °C. Una vez completada la adicidén, se continué mezclando (70 rpm) la mezcla de reaccién a 60 °C
durante 30 minutos. Después de enfriar a temperatura ambiente, se afiadieron 2,3 kg g del donante bis(2-
etilhexil)citraconato a la solucién de alcdéxido de Mg manteniendo la temperatura por debajo de 25 °C. La mezcla
continué durante 15 minutos en agitacién (70 rpm).

Preparacién del componente de catalizador sélido:

Se afiadieron 20,3 kg de TiClsa y 1,1 kg de tolueno en un reactor de acero inoxidable de 20 |. Con mezcla a 350 rpmy
manteniendo la temperatura a 0 °C, se afiadieron 14,5 kg del compuesto alcoxi de Mg preparado en el ejemplo 1
durante 1,5 horas. Se afladieron 1,7 | de Viscoplex® 1-254 y 7,5 kg de heptano y, después de 1 hora de mezclado a
0 °C, la temperatura de la emulsién formada se elevd a 90 °C en 1 hora. Después de 30 minutos se detuvo la mezcla,
las gotitas de catalizador se solidificaron y las particulas de catalizador formadas se dejaron sedimentar. Después de
la sedimentacién (1 hora), el liquido sobrenadante se extrajo por sifén. A continuacién, las particulas de catalizador se
lavaron con 45 kg de tolueno a 90 °C durante 20 minutos, seguido de dos lavados con heptano (30 kg, 15 min). Durante
el primer lavado con heptano, la temperatura se disminuyé hasta 50 °C y, durante el segundo lavado, hasta
temperatura ambiente.

El catalizador obtenido de esta forma se us6é junto con ftrietil-aluminio (TEAL) como cocatalizador vy
diciclopentildimetoxisilano (donante D) como donante.

Los polvos de polimero virgen (EI1-El4 y EC1) o los sedimentos (EC2-EC4) se mezclaron con sedimentos de material
reciclado (mezcla A n.° 1), mezcla A n.° 2) en una extrusora de doble husillo corrotante ZSK-18 Megalab a 220 °C con
0,2 % en peso de antioxidante Irganox B225 y 0,05 % en peso de estearato de calcio para producir el reciclado que
contiene compuestos.

En el ejemplo comparativo EC2 se utiliz6 SB815MO.

En el ejemplo comparativo EC3 se utilizé6 EDO07HP.

En el ejemplo comparativo EC4 se utiliz6 SC876CF.

Borealis AG Austria ofrece la SB815MO para uso comercial y es un copolimero heterofésico aleatorio nucleado de
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propileno-etileno que tiene un MFR de 1,5 g/10 min, temperatura de fusién de 150 °C, un contenido total de C2 del
8,0 % en peso y un contenido de XCS del 28 % en peso.

Borealis AG Austria ofrece EDOO7HP para uso comercial y es un copolimero heterofasico nucleado de propileno-
etileno que tiene un MFR de 5,5 g/10 min, temperatura de fusién de 167 °C, un contenido total de C2 del 6,5 % en
peso y un contenido de XCS del 25 % en peso. Borealis AG Austria ofrece la SC876CF para uso comercial y es un
copolimero heterofasico aleatorio nucleado de propileno-etileno que tiene un MFR de 3,8 g/10 min, temperatura de
fusién de 150 °C, un contenido total de C2 del 13,0 % en peso y un contenido de XCS del 43 % en peso.

La Tabla 1 resume las condiciones del proceso y las caracteristicas obtenidas.

Tabla 1 Preparacién de los compatibilizadores

EN El2 EI3 El4 EC1
Reactor 1 Volumen S6lo matriz
Temperatura [°C] 70 70 70 70 70
Presion [MPa] ([barg]) | 3,49 (33,9) | 3,25(31,5) | 3,49 (33,9) | 3,48(33,8) | 3,49 (33,9)
Tiempo de residencia [h] 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
division [% en peso] 43,4 449 40,5 42,3 50,3
H2/C3 [mol/kmol] 8,5 3,5 8,5 8,5 8,5
MFR [9/10 min] 90 25 90 90 90
XCS [% en peso] 3,2 3,2 3,2 3,2 3,2
Cc2 [% en peso] 0 0 0 0 0
Reactor 2 GPR1
Temperatura [°C] 80 80 80 80 80
Presion [MPa] ([barg]) 2,6 (25) 2,6 (25) 2,6 (25) 2,6 (25) 2,6 (25)
Tiempo de residencia [h] 0,74 0,58 0,66 0,64 0,78
Division, [% en peso] 41,8 40,5 44 2 426 49,7
C2/C3 [mol/kmol] 121 99 108 101 103
H2/C2 [mol/kmol] 266 321 309 336 330
H2/C3 [mol/kmol] 32 32 33 34 34
MFR [9/10 min] 22 12 22 22 22
XCS [% en peso] 16,5 16,5 16,5 16,5 16,5
Cc2 [% en peso] 45 45 45 45 45
C2/XCS [% en peso] 17,3 17,3 17,3 17,3 17,3
IV/XCS [dI/g] 1,32 1,32 1,32 1,32 1,32
Reactor 3 GPR2
Temperatura [°C] 80 80 80 80 -
Presion [MPa] ([barg]) 1,5 (14) 2,6 (25) 2,6 (25) 1,5 (14) -
Tiempo de residencia [h] 0,44 0,24 0,45 0,52 -
Division, [% en peso] 14 9 14,6 15,3 15,1 -
C2/C3 [mol/kmol] 638 165 168 618 -
H2/C2 [mol/kmol] 5 25 0 0 -
Final
MFR, total [9/10 min] 9,8 7,5 7.1 8,6 221
C2 total [% en peso] 1.1 7,3 8,2 11,1 45
XCS [% en peso] 29,6 27,1 29,7 251 16,5
C2/XCS [% en peso] 26,8 21,1 21,7 28,4 17,3
IV/XCS [dI/g] 3,19 2,37 3,88 4,23 1,32
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Tabla 2: Propiedades de los Compatibilizadores y Compatibilizadores Comparativos
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EC1- El1- El2- El3- El4- EC2- EC3- EC4-
Comp. 1 Comp. | Comp. | Comp. | Comp. | Comp.2 Comp. 3 Comp. 4
(sélo 1 2 3 4 (RAHE (HECO 1) | (RAHE
Matriz) Cco1) CO2)
Homopolimero + Si Si Si Si Si No No No
copolimero
aleatorio de matriz
MFR2 (230 °C, 22,1 9.8 7.5 71 8,6 1,8 50 50
norma ISO1133)
9/10 min
Tm1 °C 165 165 165 165 165 150 167 150
Tm2 °C hombro hombro - hombro
Tm3 °C 117 117
XCI| % en Peso 83,5 70,4 72,9 70,3 74,9 72,0 74,0 63,6
XCS % en peso 16,5 29,6 27,1 29,7 25,1 28,0 26,0 36,4
C2 (XCl)% en peso | 2,7 3,0 26 2,9 2,7 3,9 2,2 59
0,
C2 (XCS) % en 17,3 26,8 21,1 21,7 28,4 17,8 28,0 28,7
peso
VI (XCS) dl/g 1,3 3,2 2,4 3,9 42 2,0 6,8 1,8
C2 total 45 11,1 7.3 8,2 11,1 7,0 6,8 12,8
Alargamiento a la
rotura % norma I1SO | 500 560 480 540 500 450 150 850
527-2
Médulo de traccién 990 700 740 700 770 500 1100 400
Charpy NIS norma
ISO 179 1eA + 5 73 68 76 76 73 35 76
23 °C; kJ/m?
Charpy NIS norma
ISO1791eA20°C; | 1,0 3,4 1,5 2.1 50 1,1 8,0 2,0
kJ/m?

El Compatibilizador de la invencién 1 tenia una VI (XCS) moderadamente alta de 3,2 dl/g y un C2(XCS) moderado de
26,8 % en peso. El Compatibilizador de la invencién 2 tenia una VI (XCS) baja de 2,4 dl/g y un C2(XCS) relativamente
bajo de 21,1 % en peso. El Compatibilizador de la invencién 3 tenia una VI (XCS) alta de 3,9 dl/g y un C2(XCS)
relativamente bajo de 21,7 % en peso. El Compatibilizador de la invencién 4 tenia una VI (XCS) alta de 4,2 dl/g y un
C2(XCS) moderado del 28,4 % en peso. El Compatibilizador comparativo 1 era una mezcla de un homopolimero de
propileno y un copolimero aleatorio de propileno y etileno. El Compatibilizador comparativo 2 era un copolimero de
polipropileno heterofasico aleatorio con una VI (XCS) baja de 2,0 dl/g y un C2(XCS) bajo del 17,8 % en peso. El
Compatibilizador comparativo 3 era un copolimero de polipropileno heterofasico con una VI (XCS) alta de 6,8 dl/g y
un C2(XCS) moderado del 28,0 % en peso. El Compatibilizador comparativo 4 era un copolimero de polipropileno
heterofasico aleatorio con una VI (XCS) baja de 1,8 dl/g y un C2(XCS) moderado del 28,7 % en peso.

La tabla 3 muestra las propiedades de las mezclas de polipropileno/polietileno (A) tal como se usaron para la
evaluacién.

Tabla 3: Propiedades de las mezclas de polipropileno/polietileno (mezcla A)

Mezcla AN.° 1 Mezcla AN.°2
Relacion de PP/PE 32 13:1
Origen del reciclaje si si
limoneno >0,1 ppm >0,1 ppm
MFR2 (230 °C, norma ISO1133), g/10 min 5,0 15,0
Moédulo de traccién, norma I1ISO 527-2, MPa 950 1390
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(continuacién)

Mezcla AN.°1 Mezcla AN.°2

Alargamiento a la rotura % (norma ISO 527-2) 130 24
NIS Charpy + 23 °C, norma ISO 179 1eA, kdJ/m? 6,7 52
NIS Charpy -20 °C norma ISO 179 1eA, kJ/m? 2,2 -
NIS Charpy 0 °C norma ISO 179 1eA, kJ/m? - 3,6
IPT norma ISO 7765-2, +23 °C, 4,4 m/s, 1 mm: Energia de perforacién, J 1,8 1,9
IPT norma ISO 7765-2, +23 °C, 4,4 m/s, 1 mm: Fuerza max., N 6,9 x 102 8,2 x 102

IPT norma ISO 7765-2, -20 °C 0 0 °C, 4,4 m/s, 1 mm: Energia de
perforacién, J

IPT norma ISO 7765-2, -20 °C 0 0 °C, 4,4 m/s, 1 mm: Fuerza max., N 2,6x10%(-20°C) | 55x10% (0 °C)

0,3 (20 °C) 0,9 (0 °C)

Ambas mezclas mostraron propiedades de alargamiento a la rotura inaceptables.

5 La mezcla An.°1yla mezcla A n.° 2 se mezclaron con compatibilizadores y compatibilizadores comparativos en
cantidades variables como se ha descrito anteriormente.
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Puede observarse que todos los compatibilizadores segln la presente invencién aumentan el alargamiento a la rotura
hasta valores deseables ya en la cantidad sorprendentemente baja del 5% en peso. A mayores cargas de
compatibilizador del 30 % en peso, este efecto empieza a desaparecer. Charpy NIS (+23 °C) se beneficia de una
mayor carga de compatibilizador, mientras que el Charpy NIS (-20 °C) resulté ser menos dependiente de la carga de
compatibilizador. La mejora en cuanto al alargamiento a la rotura pudo lograrse con un deterioro marginal de la rigidez
de aproximadamente 100 MPa. Los compatibilizadores de la invencién 2, 3 y 4 mostraron un aumento muy significativo
de la resistencia a la perforacién a temperatura ambiente y, especialmente, a la perforacién en frio (entre un 100 % y
un 300 %) con cargas bajas deseables de sbélo un 5 %. Con cargas bajas deseables de compatibilizador, los
compatibilizadores n.° 3 y n.° 4 segln la presente invencién, ambos con una VI (XCS) relativamente alta de 39 y
4,2 dl/g, mostraron sorprendentemente el mejor equilibrio de propiedades.
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Sorprendentemente, el médulo de traccién no se habia visto afectado negativamente al utilizar una cantidad
deseablemente baja de compatibilizador del 5 % en peso y sélo se habia visto comprometido en aproximadamente
100 MPa con una carga de compatibilizador del 15 % en peso. Simultaneamente, el alargamiento a la rotura pudo
aumentar del 24 % al 40 % como minimo. Con una carga de compatibilizador del 5 %, el Charpy NIS (+23 °C) sélo
pudo incrementarse marginalmente, mientras que no se observaron cambios en el Charpy NIS a 0 °C. Con una mayor
carga de compatibilizador (15 %), se observé cierto aumento notable del Charpy NIS (+23 °C) (de 5,2 a 6,5-7,0 kdJ/m?2),
asi como cierto aumento marginal del Charpy NIS a 0 °C. La temperatura de deflexién térmica no se vio afectada con
una carga de compatibilizador del 5 %, mientras que se produjo una fuerte reduccién de 87 °C a 83 °C con un 15 %
de compatibilizador. Puede observarse que los compatibilizadores segun la presente invencién son compatibilizadores
alternativos que pueden sustituir a los HECO y RAHECO estandar, como los compatibilizadores comparativos EC3-
Comp. 3y EC4-Comp. 4.
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REIVINDICACIONES

1. Copolimero heterofésico para la compatibilizacién de una mezcla de polipropileno/polietileno (A), teniendo dicha
mezcla de polipropileno/polietileno (A) una o mas de las siguientes propiedades:

(i) un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de 0,1 ppm
a 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, mas preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo mas
preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm;

(i) un contenido de acido(s) graso(s) determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 a 100 ppm

(iiif) un contenido de poliamida(s) determinado por RMN del 0,05 al 1,5 % en peso;

(iv) un contenido de poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso, de modo que dicho copolimero
heterofasico comprende una fase matriz y una fase elastémera dispersa en ella, de modo que la fase matriz incluye
un copolimero de polipropileno aleatorio y de modo que

el copolimero heterofasico tiene

- un indice de fluidez MFR2 (230 °C, norma ISO1133) de 2,0 a 30 g/10 min y

- al menos un punto de fusién Tm1 en el intervalo de 154 a 168 °C,

- opcionalmente, un segundo punto de fusién Tm2 en el intervalo de 130 a 160 °C,

- opcionalmente, un segundo o un tercer punto de fusién Tm3 en el intervalo de 110 a 125 °C,

- un contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 60 al 80 % en peso, preferentemente del 70 al 80 % en
peso (ISO 16152, 1ed, 25 °C), y

- un contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20 al 40 % en peso, preferentemente del 20 al 30 % en peso
(norma ISO 16152, 1ed, 25 °C), en donde el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) y el contenido de
solubles en xileno frio (XCS) suman hasta el100 % en peso;

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de insolubles en xileno frio (XCI) del 2,0 al
6,0 % en peso, preferentemente, del 2,3 al 3,5 % en peso y

- un contenido de unidades derivadas del etileno en el contenido de solubles en xileno frio (XCS) del 20,0 al
40,0 % en peso, preferentemente, del 25,0 al 35,0 % en peso;

teniendo el contenido de solubles en xileno frio (XCS) una viscosidad intrinseca (medida en decalina de acuerdo
con la norma DIN ISO 1628/1 a 135 °C) de 2,1 dl/g a menos de 6,0 dl/g, preferentemente de 3,0 a 5,0 dl/g, més
preferentemente de 3,3 a 4,3 dl/g y de este modo, opcionalmente, el copolimero heterofasico tiene un médulo de
traccién de al menos 650 MPa (medido segun la norma ISO 527-2).

2. Copolimero heterofasico de acuerdo con la reivindicacién 1, de modo que la fase matriz incluye, consiste
preferentemente en una mezcla de homopolimero de polipropileno - copolimero aleatorio de polipropileno.

3. Copolimero heterofasico de acuerdo con las reivindicaciones 1 o 2, de manera que el contenido de solubles en
xileno frio (XCS) incluye Unicamente unidades derivadas de etileno y de propileno.

4. Un copolimero heterofasico de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, de modo que el copolimero
heterofasico es una mezcla en reactor de un homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio de polipropileno y
un caucho de etileno propileno.

5. Uso del copolimero heterofasico de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4 como compatibilizador
(B),

para la mejora de una mezcla de polipropileno-polietileno (A) que comprende
(A-1) polipropileno y
(A-2) polietileno

de modo que la relacién en peso de polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19
en cuanto al menos a una o varias de las siguientes propiedades

(i) alargamiento a la rotura (norma I1SO 527-2)

(ii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C);

(iii) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a 0 °C);

(iv) Resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a -20 °C),

(v) resistencia a la perforacién (energia, norma ISO7785-2 a +23 °C)

(vi) resistencia a la perforacién a baja temperatura (energia, norma ISO 7765-2 a 0 °C o0 -20 °C) de modo
que el compatibilizador (B) se utiliza en una cantidad del 1 al 35 % en peso, preferentemente del 2 al 25 %
en peso, mas preferentemente del 3 al 9 % en peso con respecto a la composiciédn final,

de modo que la mezcla de polipropileno-polietileno (A) presenta una o varias de las propiedades siguientes:
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(i) un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 ppma 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, més preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo
méas preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm;

(ii) un contenido de 4cido(s) graso(s) determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-
MS) de 0,1 a 100 ppm

(iii) un contenido de poliamida(s) determinado por RMN del 0,05 al 1,5 % en peso;

(iv) un contenido de poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso.

6. Proceso de mejora de

una mezcla de polipropileno-polietileno (A) que comprende
(A-1) polipropileno y
(A-2) polietileno

de modo que la relacién en peso de polipropileno (A-1) y polietileno (A-2) es de 19:1 a 1:19
en cuanto al menos a una o varias de las siguientes propiedades

(vi) resistencia a la perforacién a baja temperatura (energia, norma ISO 7765-2 a 0 °C o0 -20 °C) mediante
la mezcla fundida de dicha mezcla de polipropileno-polietileno (A) con un compatibilizador (B) en una
cantidad del 1 al 35 % en peso, preferentemente del 2 al 25 % en peso, més preferentemente del 3 al 9 %
en peso con respecto a la composicién final, de modo que el compatibilizador (B) es un copolimero
heterofasico de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a4, y

de modo que la mezcla de polipropileno-polietileno (A) presenta una o varias de las propiedades siguientes:

(i) un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 ppma 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, més preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo
méas preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm;

(ii) un contenido de 4cido(s) graso(s) determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-
MS) de 0,1 a 100 ppm

(iii) un contenido de poliamida(s) determinado por RMN del 0,05 al 1,5 % en peso;

(iv) un contenido de poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso.

7. Una composicién de polipropileno-polietileno obtenible por mezcla de

a) del 65 al 99 % en peso, preferentemente del 75 al 98 % en peso, més preferentemente del 91 al 97 % en peso
de una mezcla de polipropileno-polietileno (A) que comprende

A-1) polipropileno,
A-2) polietileno,
en donde la relacién en peso entre polipropileno y polietileno es de 19:1 a 1:19y

b) del 1 al 35 % en peso, preferentemente del 2 al 25 % en peso, mas preferentemente del 3 al 9 % en peso de un
copolimero heterofasico como compatibilizador (B) de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4,

en donde la relacidén MFR2 (mezcla (A))/MFR2 (compatibilizador(B)) ((norma 1SO1133,
2,16 kg de carga a 230 °C), esta en el intervalo de 0,5 a 2,0,
de modo que la mezcla de polipropileno-polietileno (A) presenta una o varias de las propiedades siguientes:

(i) un contenido de limoneno determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-MS) de
0,1 ppma 100 ppm, preferentemente de 0,1 ppm a 50 ppm, més preferentemente de 0,1 ppm a 20 ppm, lo
méas preferentemente de 0,1 ppma 5 ppm;

(ii) un contenido de 4cido(s) graso(s) determinado usando microextraccién en fase sélida (HS-SPME-GC-
MS) de 0,1 a 100 ppm

(iii) un contenido de poliamida(s) determinado por RMN del 0,05 al 1,5 % en peso;

(iv) un contenido de poliestireno(s) determinado por RMN del 0,05 al 3,0 % en peso.

8. La composicién de polipropileno-polietileno de acuerdo con la reivindicacién 7, en donde el compatibilizador (B)

tiene un moédulo de traccién de al menos 625 MPa, preferentemente al menos 650 MPa (medidos de acuerdo con la
norma ISO 527-2).
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9. La composicién de polipropileno-polietileno de acuerdo con las reivindicaciones 7 u 8 que presenta una o varias de
las caracteristicas siguientes

- una resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a +23 °C) de al menos
6,0 kd/m? y/o

- una resistencia al impacto con entalla Charpy (1eA) (no instrumentada, norma ISO 179-1 a

-20 °C) de al menos 2,5 kJ/m? y/o

- un alargamiento a la rotura (norma ISO 527-2) de al menos el 300 % y/o

- un médulo de traccion de al menos 800 MPa (norma ISO 527-2)).

10. La composicién de polipropileno-polietileno de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 7 a 9, que tiene:

- un médulo de traccion (norma ISO 527-2 a 1 mm/min, +23 °C; de al menos 1200 MPa y/o
- un alargamiento a la rotura (norma I1SO 527-2) de al menos el 40 %.

11. Un articulo que comprende, preferentemente que consiste en la composicién de polipropileno-polietileno de
acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 7 a 10.

23



	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - DESCRIPTION
	Page 14 - DESCRIPTION
	Page 15 - DESCRIPTION
	Page 16 - DESCRIPTION
	Page 17 - DESCRIPTION
	Page 18 - DESCRIPTION
	Page 19 - DESCRIPTION
	Page 20 - DESCRIPTION
	Page 21 - CLAIMS
	Page 22 - CLAIMS
	Page 23 - CLAIMS

